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1 ÚVOD
Základem práce je aplikace spektroskopické reflektometrie jako nové optické
metody v oblasti studia mazacích filmů. Snaha o její použití pramení především
ze současného trendu nalezení absolutní metody pro měření nejen tloušťky
mazacích filmů, vyskytujících se v elastohydrodynamickém (EHD) kontaktu a
navazuje na řadu publikací z posledních několika let. Sama reflektometrie je
přitom metoda, stejně jako EHD mazání, známá již desítky let a v současné
době je často používána společně s elipsometrií pro studium tenkých vrstev
jak in–situ, tak také ex–situ.
Problémová situace
Dosavadní práce v oblasti tribologie poukazují na skutečnost, že plnohod-
notné využití spektroskopické reflektometrie pro studium mazacích filmů ne-
bylo plně zvládnuto, a i přesto, že v současnosti existují jiné metody pro ma-
pování rozložení tloušťky maziva v kontaktní oblasti, popsaná technika stále
představuje zajímavou oblast a nabízí některé nové možnosti v přístupu ke
studiu EHD mazání, jakými může být např. mapování rozložení tlaku napříč
kontaktem.
Formulace problému
Základní problém řešený v rámci disertační práce lze na základě problémové
situace formulovat následovně: Je možné při vhodném experimentálním uspo-
řádání a optickém designu měřit tloušťku mazacího filmu v EHD kontaktu
pomocí spektroskopické reflektometrie?
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2 OPTICKÉ METODY PRO STUDIUM MAZACÍCH
FILMŮ V EHD KONTAKTU
Vůbec první optická metoda pro měření tloušťky mazacích filmů byla pu-
blikována již v roce 1962 v Nature M. T. Kirkem [1], kde v krátkosti popsal
experiment se dvěma válci z Perspexu s navzájem zkříženými osami s růz-
nými poloměry. Mikroskopovým objektivem v bílém světle pozoroval barevný
interferogram (Newtonovy proužky), který vznikal mezi jednotlivými válci od-
dělenými vrstvou maziva. Jednalo se o eliptický hydrodynamický kontakt, kde
tloušťka mazacího filmu v centrální oblasti dosahovala hodnot okolo 480 nm.
V roce 1963 v návaznosti na experiment uskutečněný M. T. Kirkem pub-
likovali R. Gohar a A. Cameron [2] podobný experiment pro EHD kontakt.
Namísto dvou válců použili jako třecí tělesa sklíčko a ocelovou kouli o prů-
měru jednoho palce (viz. Obr. 2.1). Jejich práci lze bez výhrady považovat za
výchozí bod pro veškerý další vývoj v oblasti optických metod pro studium
EHD mazacích filmů.
V několika dalších letech byla publikována řada různých článků, modifikují-
cích měřící aparaturu, např. nahrazení sklíčka skleněným diskem, použití tenké
vrstvy chromu pro zvýšení kontrastu apod., i způsob vyhodnocování tloušťky
maziva z interferogramu. Základní technika, odvození tloušťky mazacího filmu
na základě zaznamenaného barevného interferogramu, ovšem nedoznala vý-
razné změny. Až v 90. letech minulého století ve spojitosti s lepšími možnostmi
Obr. 2.1 Schéma experimentálního uspořádání pro měření tloušťky maziva v
EHD kontaktu [2].
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ve zpracování naměřených dat byla publikována Johnstonem a kol. [3] první
metoda v oblasti EHD mazacích kontaktů, založených na studiu spektrální
závislosti odraženého světla. Pro vyhodnocování nepoužili standardní záznam
interferogramu z obrazové roviny, ale z odraženého světla byla nejdříve získána
pomocí monochromátoru spektrální závislost intenzity na vlnové délce a ná-
slednou lokalizací interferenčního maxima a vlnové délky, při které nastává,
získali tloušťku maziva.
Další práce z roku 1996, publikovaná kolektivem Luo, Wen a Huang [4] se za-
bývala přechodem mezi EHD a velmi tenkým mazacím filmem za pomoci nové
optické metody nazvané ROII (relative optical interference intensity). Jednalo
se o první práci na poli optických metod pro měření tloušťky mazacích filmů,
která byla založena na popisu průběhu odražené intenzity v monochromatic-
kém světle. Stejně jako Johnston použili pro vyhodnocení matematický model
popisující průběh relativní intenzity v závislosti na změně tloušťky na základě
dvousvazkové interference. I přesto, že ve skutečnosti využili standardní op-
tické uspořádání s vrstvou chromu, zavedli předpoklad, že díky její velmi malé
tloušťce je tato vrstva zanedbatelná a interferenci lze považovat za dvousvaz-
kovou.
V roce 2002 Guo a Wong [5] z Městské university v Hong Kongu navázali
ve své práci na dosavadní výsledky získané metodu ROII a publikovali člá-
nek popisující vícesvazkovou interferenci v oblasti EHD kontaktu. Zaměřili se
především na nedostatky metody ROII, způsobené použitím dvousvazkového
interferenčního modelu. Narozdíl od Lua a kol. ovšem nedokázali Guo a Wong
z naměřených dat analyticky nalézt skutečnou tloušťku mazacího filmu, což
obešli vytvořením tzv. databáze tloušťky maziva, představující průběh norma-
lizované intenzity v závislosti na tloušťce mazacího filmu pro první interferenční
řád. Při vyhodnocení byla nutná znalost interferenčního řádu, pomocí nějž a
databáze stanovili skutečnou tloušťku.
Tyto problémy se pokusil vyřešit Glovnea a kol. [6], který v roce 2003 pu-
blikoval práci, popisující nový přístup ke stanovení tloušťky mazacího filmu
s údajnou nejmenší měřitelnou tloušťkou 0,3 nm s přesností až 0,15 nm. Ke
stanovení tloušťky maziva použili spektrální závislost získanou pomocí spektro-
metru (viz. Obr. 2.2), stejně jako Johnston a matematický model vycházející z
vícesvazkového interferenčního modelu. Pro získání skutečných hodnot použili
optimalizaci tohoto modelu společně s naměřenými daty metodou nejmenších
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Obr. 2.2 Schéma měřicí aparatury pro studium mazacích filmů metodou
UTFI [6].
čtverců za pomoci relativní odrazivosti. Jejich přístup byl ovšem velmi ne-
standardní v oblasti stanovování této relativní odrazivosti (použití skleněného
kotouče s tenkou vrstvou chromu a SiO2 jako reference) a navíc ve své práci
jasně ukazují na nekorektnost při sestavení modelu jako je např. dosazení nu-
lové absorpce kovové podložky a nezohlednění rozdílných vlastností skla, vrstvy
SiO2 a maziva.
Jeden z posledních článků na poli optických metod publikovali v roce 2008
Fu, Guo a Wong [7], kde popsali pouze teoretický rozbor, jak dosáhnout co
nejlepšího optického uspořádání (optického designu), aby bylo možné sesta-
vit vícesvazkový interferenční model, popisující skutečné chování odraženého
světla. Základem jejich práce byl předpoklad použití jiné vrstvy pro zvýšení
kontrastu interferogramu než chromu a to dielektrické vrstvy TiO2.
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3 CÍLE DISERTAČNÍ PRÁCE
Cílem této práce je aplikace spektroskopické reflektometrie v oblasti tribo-
logie pro vyhodnocování vlastností maziva v EHD kontaktu. K jeho naplnění
bylo zapotřebí splnění několika dílčích kroků, jako je sestavení teoretického
modelu, pomocí něhož je možné popsat reálné chování světla při dopadu do
kontaktní oblasti, jeho aplikace a ověření při praktickém měření a v neposlední
řadě také ověření a případná úprava stávající měřicí aparatury. Společně s tě-
mito kroky je nemalá část práce věnována teoretickému rozboru uspořádání
optického designu, jeho vlivu na měření a případným komplikacím. V závěru
jsou uvedeny praktické měření v reálném EHD kontaktu společně s vyhodno-
cením naměřených dat a jejich diskuze.
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4 SPEKTROSKOPICKÁ REFLEKTOMETRIE
Spektroskopická reflektometrie stejně jako elipsometrie se řadí do katego-
rie optických nedestruktivních metod, pomocí nichž lze studovat tloušťku a
jiné optické vlastnosti tenkých dielektrických, případně elektricky vodivých
tenkých vrstev (kovů). Její uplatnění je již po řadu desítek let známé nejen
ve výzkumu, ale přes 50. let také v průmyslu [8].
Největšího využití dosáhly obě techniky především v oblasti metrologie, kde
je struktura studovaných materiálů většinou velmi dobře známá. Možnost re-
flektometrie měřit v malé oblasti a rychlé zpracování získaných dat umožnilo
její použití při kontrole procesu růstu vrtev in-situ. Obě metody ovšem nalézají
uplatnění také v oblastech analýzy materiálů s často neznámou strukturou, kde
lze lepších výsledků dosáhnout především pomocí elipsometrie.
První zmínky měření tloušťky tenkých filmů pomocí světla jsou velmi staré.
Již v 19. století se objevují první experimenty v oblasti pozorování barevných
proužků na tenké bublině vytvořené olejem nebo vodou s mýdlem realizované
Robertem Boylem, stejně jako pozorování interferenčních kroužků vznikají-
cích mezi konvexní čočkou a rovinným sklem Isaacem Newtonem. Tyto první
experimenty byly základem pro pojmy jako je interference a reflektometrie.
Polarizaci, objevenou v roce 1810, zase využil před koncem 19. století Drude
k měření velmi tenkých filmů, což byl základ optické měřicí metody nazývané
elipsometrie.
Jak spektroskopická reflektometrie tak i elipsometrie jsou, jak již název na-
povídá, spektroskopické metody, tedy měřicí techniky využívající při vyhod-
nocování intenzitní závislost odraženého světla na vlnové délce. Následující
kapitoly se věnují popisu matematického modelu, z nějž reflektometrie vychází
a pomocí něhož lze z naměřených dat získat informace o měřeném systému ať
už v podobě tloušťky všech vrstev nebo jednotlivých optických vlastností.
4.1 Matematický model
Obecně lze odrazivost < definovat jako poměr intenzity dopadajícího světla
ku odraženému. Stejně tak lze reflexní koeficinet definovat jako poměr am-
plitud mezi elektromagnetickou vlnou dopadající a odraženou od optického
rozhraní. V případě optického rozhraní tento poměr vyjadřuje Fresnelův re-
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flexní koeficient, obecně různý pro s a p polarizaci. Šíří-li se světlo z prostředí
1 do prostředí 2 a definujeme-li pro tyto prostředí index lomu N˜1 resp. N˜2,
zapisujeme Fresnelovy reflexní koeficienty ve tvaru
rp12 =
N˜2 cosφ1 − N˜1 cosφ2
N˜2 cosφ1 + N˜1 cosφ2
rs12 =
N˜1 cosφ1 − N˜2 cosφ2
N˜1 cosφ1 + N˜2 cosφ2
(4.1)
kde φ1 a φ2 představují úhel dopadu, resp. úhel odrazu. Za předpokladu, že
bude měření realizováno při kolmém dopadu, tedy úhel dopadu i odrazu bude








Tyto definice můžeme použít při odrazu na jednoduchém rozhraní. V pří-
padě tenké vrstvy dojde k odrazu na obou rozhraních této vrstvy a je nutné
předpokládat tzv. vícenásobný odraz. Výsledná amplituda odraženého světla







E2out = Eint12r23t21 exp (−i2β)
E3out = Eint12r23r21r23t21 exp (−i4β)
E4out = Eint12r23r21r23r21r23t21 exp (−i6β)
...
Obr. 4.1 Schéma vícenásobného odrazu na dvou optických rozhraních.
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kde tij a rij jsou Fresnelovy koeficienty pro odraz a průchod a β představuje







kde λ představuje vlnovou délku a d tloušťku vrstvy.

















Při popisu vícevrstvého systému se ovšem vztahy komplikují a je lepší použít
tzv. maticovou metodu. Ta vychází z předpokladu, že pro každou vrstvu lze
definovat charakteristickou matici ve tvaru
Mj =
(
cos βj (i/qj) sin βj
iqj sin βj cos βj
)
. (4.6)
βj je ekvivalentní se vztahem (4.4) a představuje fázový posuv, qj je definováno
ve tvaru qsj = N˜j cosϕj, resp. q
p
j = N˜j/ cosϕj pro p a s složku polarizovaného










je možné získat tzv. charakteristickou matici multivrstvy. Výsledný úplný re-
flexní koeficient pak má tvar
rs =
qsam11 − qssm22 + qsaqssm12 −m21
qsam11 + qssm22 + qsaqssm12 +m21
. (4.8)
pro s–složku polarizace. qsa a q
s
s jsou substituce pro okolí a podložku. Pro p–
složku je zápis obdobný. Za předpokladu, že měření probíhá při kolmém do-
padu, je možné úplný reflexní koeficient vyjádřit obecně pro jakoukoliv pola-
rizaci ve tvaru
r =
qam11 − qsm22 + qaqsm12 −m21
qam11 + qsm22 + qaqsm12 +m21
. (4.9)
V praxi ovšem není možné detekovat hodnotu amplitudy elektromagnetic-
kého záření, ale pouze její intenzitu, jako energetický projev tohoto záření. Tu
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lze vyjádřit modulem čtverce amplitudy, což v případě odrazivosti zapisujeme
ve tvaru
< = |r|2, resp. < = rr∗,
kde r∗ je komplexně sdružené s r.
V souladu s definicí odrazivosti je možné ji zapsat také ve formě podílu




Jak je vidět z předcházejících rovnic, výsledná odrazivost je funkcí tloušťky
každé vrstvy a komplexního indexu lomu, skládajícího se z indexu lomu a in-
dexu absorpce ve tvaru N˜ = n − ik. U obou vlastností platí navíc fuknční
závislost nazývaná disperze. Vyjadřuje změnu indexů v závislosti na vlnové
délce a pro různé materiály je různá. Nejčastěji používaným disperzním mo-
delem, vyjadřujícím tuto závislost je Cauchyho model







pro index lomu a







pro index absorpce. n0, n1, n2, resp. k0, k1, k2 se nazývají Cachyho parametry.
Praktická aplikace tohoto matematického aparátu je dvojí. Za prvé, simulace
chování světla při dopadu na systém vrstev a jejich případná optimalizace a
za druhé hledání skutečných hodnot již vytvořených vrstev. V druhém případě
je nejčastější způsob fitování, porovnávání naměřené odrazivosti s teoretickým
modelem a hledání optimálních parametrů regresní analýzou.
Z rovnic pro úplný reflexní koeficient a Cauchyho disperzního modelu plyne,
že odrazivost je závislá na několika proměnných: tloušťce, Chauchyho parame-
trech a vlnové délce. Při fitování odrazivosti je postup následující: naměření
absolutní odrazivosti vzorku, stanovení vektoru funkčně závislé proměnné (od-
razivost daná matematickým modelem), stanovení vektoru nezávisle proměn-
ných (známé optické konstanty) a stanovení regresních koeficientů (hledané
parametry - tloušťka maziva apod.). Následnou minimalizací délky vektoru re-
zidua (metoda nejmenších čtverců) je možné získat nejlepší hodnoty hledaných
parametrů, odpovídajících naměřeným datům. V případě odrazivosti lze tuto
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[<sample −<theor(x, β)]2, (4.13)




a <theor je teoretická odrazivost, x je vektor nezávisle proměnných, β vektor
regresních koeficientů. Isample je naměřená intenzita od vzorku (kontaktní ob-




Experimentální zařízení pro studium chování EHD mazacích filmů, použí-
vané na Ústavu konstruování, vychází ze standardní koncepce tribometru pro
optická měření z 60. let minulého století a bylo navrženo a zkonstruováno v 90.
letech Křupkou a Hartlem1. Skládá se ze dvou celků a to tribologického simulá-
toru a mikroskopu. Simulátor je tvořený ocelovou koulí, případně soudečkem,
nejčastěji o průměru 25,4 mm a skleněným diskem o tloušťce 12,7 mm a prů-
měru 150 mm. Díky nezávislému pohonu obou těchto třecích těles umožňuje
studovat chování maziva v kontaktní oblasti nejen za čistého valení, ale také
pro různé stupně prokluzu, přičemž volba zatěžovací síly je realizována pomocí
1Ústav konstruování, Fakulta strojního inženýrství, Vysoké učení technické v Brně
Obr. 5.1 Mikroskop NIKON ECLIPSE LV150: 1–halogenová lampa, 2–
köhlerův osvětlovač, 3–karusel pro objektivy, 4–přídavný modul pro boční vý-
stup svazku, 5–hlava mikroskopu s okuláry, 6–CMOS kamera, 7–stojan mikro-
skopu, 8–vláknový spektrofotometr.
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závaží na páce. Skutečnou hodnotu síly lze měřit tenzometrickým senzorem.
Optická část celého zařízení je tvořena průmyslovým mikroskopem EC-
LIPSE LV 150 firmy Nikon, s halogenovou žárovkou jako zdroj světla. V sou-
časnosti, vzhledem ke skutečnosti, že měřicí aparatura je navržena pro studium
mazacích filmů pomocí kolorimetrické interferometrie, je na výstupu z mikro-
skopu umístěna barevná kamera pro snímání kontaktní oblasti, pomocí níž je
možné na základě vyhodnocení barev v daném barevném prostoru usuzovat na
rozložení tloušťky maziva. Naproti tomu, spektroskopická reflektometrie vyža-
duje měření odražené intenzity v závislosti na vlnové délce. Za tímto účelem byl
mikroskop doplněn o možnost záznamu spektrální závislosti intenzity v jednom
bodě kontaktní oblasti pomocí vláknového spektrometru firmy OceanOptics.
5.1 Ověření měřicí aparatury
Ověření celkové měřicí aparatury bylo realizováno na několika různých oxi-
dických vrstvách. Účelem těchto měření bylo především porovnat získanou
tloušťku a index lomu s hodnotami z jiných pracovišť2, 3.
Jednalo se v podstatě o jednoduché vrstvy tvořené oxidem křemíku a titanu
a jejich kombinace, nanesené na skle a křemíkovém substrátu. Během těchto
testů byla zároveň ověřena citlivost celého zařízení na úhlové nastavení vzorku
pomocí Mirauova interferenčního objektivu a vliv zvětšení mikroskopových ob-
jektivů. Vyhodnocování probíhalo vždy za pomoci regresní analýzy z absolutní
odrazivosti, získané pomocí měření etalonu tvořeného monokrystalem křemíku.
U všech měření byl kladen především důraz na optickou stabilitu. Měnila se
vždy pouze poloha mikroskopu za účelem zaostření na rovinu vzorku, resp.
křemíku.
V Tab. 5.1 je uvedeno srovnání výsledků získaných vlastním měřením po-
mocí mikroskopu s vláknovým spektrofotometrem (viz. naměřené hodnoty) a
hodnotami buďto z Ústavu fyzikálního inženýrství nebo Ústavu fyziky konden-
zovaných látek (viz. skutečné hodnoty). Jednalo se o vzorky s vrstvou TiO2 na
skle BK7, multivrstvou SiO2 a TiO2 na skle BK7 a vrstvu SiO2 nanesenou na
křemíku (vzorek 6). Vzorky s podložkou ze skla byly navíc opatřeny z druhé
2Ústav fyzikálního inženýrství, Fakulta strojního inženýrství, Vysoké učení technické v Brně
3Ústav fyziky kondenzovaných látek, Přírodovědecká fakulta, Masarykova univerzita
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Parametry
naměřené hodnoty skutečné hodnoty
Vzorek d (nm) n0 n1 d (nm) n0 n1
Vzorek 1
TiO2 300,6 2,19 63928 302 2,18 63896
Vzorek 2
TiO2 299,7 2,19 63561 301,6 2,18 64282
Vzorek 3
SiO2 501,3 1,45 3229 500,1 1,46 3499
TiO2 298,3 2,17 62945 299,18 2,17 63899
Vzorek 4
SiO2 502,1 1,45 3099 500,4 1,46 3499
TiO2 300,5 2,17 61255 300,4 2,17 63899
Vzorek 5
SiO2 498,5 1,46 3284 499,3 1,46 3499
TiO2 297,8 2,18 63021 298,9 2,18 63899
Vzorek 6
SiO2 479,5 1,46 3533 480 1,46 3520
Tab. 5.1 Srovnávací měření oxidických vrstev.
strany antireflexní vrstvou, aby nedocházelo k nežádoucímu ovlivnění inten-
zity odraženého světla od rozhraní sklo-vzduch. Hodnoty d označují tloušťku
vrstvy, n0 a n1 Cauchyho parametry, kterými je definována disperze indexu
lomu. Vzhledem k tomu, že se jedná o dielektrické vrstvy, absorpce nebyla
uvažována. Z výsledků je patrné, že naměřené hodnoty dosahují dobré shody




Pro dosažení co nejlepšího interferenčního obrazce bylo v historii použito
několik variant optického uspořádání (optického designu) a to z důvodu hod-
noty indexu lomu maziva. Ten se pohybuje v rozmezí přibližně 1,4–1,7. Tyto
hodnoty jsou ovšem velmi blízké většině běžně používaných skel, což vede k
velmi nízkému kontrastu při použití uspořádání ocel/mazivo/sklo.
6.1 Kontrast
Obecně lze kontrast v interferometrii (interference visibility) definovat jako
poměr amplitudy záření (intenzity) k jeho střední hodnotě. Při studiu barev-
ných interferogramů, stejně jako u odrazivosti, je v této práci pod pojmem
kontrast chápán dynamický rozsah. Ten definujeme jako rozdíl mezi maxi-
mální a minimální naměřenou hodnotou intenzity v případě interferogramu,
resp. maximální a minimální hodnotou absolutní odrazivosti.
6.2 Substrát
Standardně je při optických měřeních mazacích filmů v EHD kontaktu pod-
ložka tvořena ložiskovou ocelí (leštěná kulička, případně soudeček) s označením
100Cr6 (dle EN 94–73, chromová ocel pro valivá ložiska). V literatuře při hle-
dání optických konstant ovšem nelze nalézt hodnoty pro tento konkrétní typ
oceli, ale pouze pro železo (Fe) [11], [12]. I ty se ovšem výrazně liší, jak lze
např. nalézt v databázi [13] citující [14] a [15]. Z tohoto důvodu byly zjištěny
hodnoty indexu lomu a absorpce elipsometrií na vzorku, získaném z metalo-
grafického výbrusu jednopalcové koule, která byla rozříznuta.
Nezanedbatelnou roli navíc u oceli hraje vznik tenkých oxidických vrstev na
povrchu, jakými mohou být např. Fe2O3, Cr2O3 apod., jejichž složení se odvíjí
především od typu oceli. Průběh vzniku těchto tenkých filmů lze nalézt v řadě
publikací, jako je např. [16], [17], [18].
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6.3 Okolí
Celkem byly v této disertační práci uvažovány tři možné typy okolí a to
korunové sklo BK7, safír a diamand. V praxi nejčastěji používané a dostupné
korunové sklo BK7 má index lomu nd = 1, 52 [19]. Na grafu na Obr. 6.1 lze vi-
dět, že se absolutní odrazivost při použití tohoto typu skla pohybuje díky velmi
malé diferenci indexu lomu ve značně malém rozsahu. Naproti tomu syntetický
safír, materiál tvořený oxidem hliníku (α-Al2O3), se projevuje nejen vysokou
tvrdostí, ale také vyšším indexem lomu. Jeho hodnota pro řádný paprsek se
pohybuje okolo nd = 1, 77 [20]. Slabinou tohoto materiálu je ovšem narozdíl
od skla BK7, že se jedná o dvojlomný materiál. V praxi je ovšem možné tento
nedostatek eliminovat tak, že je při výrobě dodržen směr hlavní osy krystalu
kolmo k optické ploše. Na grafu na Obr. 6.1 je vidět, že absolutní odrazivost
má větší kontrast než v předchozím případě.
Posledním uvažovaným materiálem je CVD diamand, použitý již při prv-
ních experimentech v oblasti optických měřicích metod Goharem a Camero-
nem. Jedná se o syntetický materiál s vysokým indexem lomu nd = 2, 41. Na
druhou stranu tento materiál je cenově nesrovnatelně dražší, než jakékoliv jiné
materiály a komplikovanější na výrobu (povrchová úprava optických ploch). Z
tohoto důvodu je možné jej použít jen ve formě velmi malého vzorku (nikoliv
celého disku) s možností měření pouze čistého prokluzu. Na grafu je opět vi-
dět, že díky vysokému indexu lomu je dynamický rozsah odrazivosti u silnějších
mazacích filmů výrazně větší, než v předchozích dvou případech.
6.4 Použití tenké vrstvy
V dnešní době se při měření EHD mazacích filmů v praxi používá výhradně
velmi tenká vrstva chromu v kombinaci se sklem BK7. Tato vrstva i při její ab-
sorpci za velmi malé tloušťky působí jako polopropustná a je pomocí ní možné
dosáhnout relativně vysokého kontrastu. Kromě této existuje celá řada tenkých
vrstev, ať už dielektrických či kovových, mající vhodný index lomu. Bohužel
prakticky u všech těchto vrstev je velmi komplikované získat informace o me-
chanické odolnosti (tvrdost, přilnavost k podložce), stejně jako jejich chování
při vystavení vysokému tlaku (změna indexu lomu, vznik dvojlomu, plastická
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či elastická deformace apod.). V následujících odstavcích je výčet několika ma-
teriálů tenkých vrstev, které mohou být vhodné pro měření EHD kontaktu.
Celkem v této práci byly uvažovány 4 vrstvy, dielektrická vrstva oxidu tita-
ničitého (TiO2), vrstva chromu, vrstva nitridu titanu (TiN) a vrstva tvořená
indium-cín oxidem (ITO). V případě první vrstvy je jedná o dielektrickou
vrstvu s indexem lomu ve viditelné oblasti 2,47–2,4. Při použití pro měření
EHD mazacích filmů má tato vrstva dvě výhody. Vysoký index lomu a po-
užitím vhodné tloušťky posunutí lokálního extrému spektrální závislosti do
viditelné oblasti i pro velmi tenké mazací filmy.
Naproti tomu vrstva chromu, v současnosti výhradně používaná při měření
maziva v EHD kontaktu, je kovová vrstva, projevující se ve viditelné oblasti
silnou absorpcí. Z tohoto důvodu je ji možné používat pouze ve velmi tenkých
tloušťkách, srovnatelných s drsností povrchu. Její výhodou je dlouholetá zku-
šenost po stránce odolnosti vůči vysokému tlaku a dosáhnutí velmi dobrého
kontrastu interferogramu.
Nitrid titanu je dnes často využívaný materiál pro tenké dekorativní vrstvy,
stejně jako pro ochranné povlaky nejen ve strojírenském průmyslu. Po optické
stránce se vyznačuje nezanedbatelným indexem absorpce a indexem lomu v
rozmezí 1–2. Jeho předností je vysoká tvrdost a odolnost proti teplotám.
Poslední materiál, indium-cín oxid, je v dnešní době nepostradatelnou sou-
částí elektronických zařízení, jako jsou např. LCD dispeje a fotovoltaické články,
což je dáno elektrickou vodivostí a průhledností ve viditelné oblasti. Jeho in-
dex lomu se pohybuje okolo 2 a stejně jako TiN nemá zcela zanedbatelnou
absorpci. U této vrstvy lze dosáhnout stejného efektu jako u TiO2, tedy posu-
nutí lokálního interferenčního extrému díky své tloušťce.
Pro nalezení optimální tloušťky jednotlivých vrstev byla v této práci pro
každý materiál vytvořena ve vývojovém prostředí MATLAB simulace, mapující
rozložení kontrastu odrazivosti při změně jak tloušťky maziva, tak zkoumané
tenké vrstvy (Obr. 6.2). Barvy v této mapě reprezentují hodnotu kontrastu pro
tloušťku maziva i vrstvy pro odrazivost v rozmezí 450-650 nm. Tento přístup
pro hledání ideální tloušťky byl zvolen především pro svou snadnou vizualizaci
a relativně dobrou vypovídající hodnotu. V případě absorbujících vrstev jsou
tyto simulace navíc doplněny druhým grafem, charakterizujícím změnu odra-
zivosti při konstantní tloušťce studované vrstvy. Zde hodnoty udávají změnu
průběhu odrazivosti při změně tloušťky maziva, vyjádřenou součtem nejmen-
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ších čtverců reziduí mezi odrazivostí s hledanou tloušťkou maziva a tloušťkou
o 10 nm menší. Jednotlivé mapy pro různé materiály lze vidět na straně 23.
Snadno je z nich možné odvodit, že např. pro vrstvu TiO2 se optimální tloušťka
pohybuje nad 150 nm, pro ITO vrstvu 200 nm a TiN vrstvu 30–40 nm. V pří-
padě chromu jsou mapy simulované pro dva různé zdroje optických konstant,
což je dáno tím, že hodnoty v dostupné literatuře se neshodují se skutečnými,
získanými elipsometrií na reálném vzorku. Z obou map je viditelné, že opti-
mální tloušťka se pohybuje pod 10 nm, což velmi komplikuje sestavení mate-
matického modelu, a proto nebyly měření, ani další simulace s touto vrstvou
realizovány. Na grafu v Obr. 6.1 je stejně jako v předešlé kapitole vidět ukázka
srovnání průběhu odrazivosti pro mazivo o tloušťce 500 nm.
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Obr. 6.1 Srovnání dynamického rozsahu odrazivosti při použití různého op-
tického designu pro tloušťku maziva 500 nm.
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Obr. 6.2 Mapa kontrastu při použití vrstvy TiO2 (a), Cr (b) a (d), TiN (f),




První měření pro ověření základního optického uspořádání bylo realizováno
ve statickém zaplaveném kontaktu mezi ocelovou koulí a sklem BK7 (Obr. 7.1).
Účelem bylo ověřit tři základní předpoklady: správnost optických konstant
podložky, vyloučení oxidických vrstev na jejím povrchu a vyloučení vlivu vy-
sokého tlaku na změnu optických vlastností jak oceli, tak skla.
Jako třecí těleso byl použit leštěný soudeček o průměru 25,4 mm. Soudeček
byl vždy před měřením vyleštěn diamantovou pastou s průměrnou velikostí
zrna 1 µm.
Obr. 7.1 Schéma uspořádání kontrolního měření ocelové podložky.
Měření prokázala, že oxidické vrstvy vznikající na povrchu oceli mají vliv
na odrazivost, která se ovšem ve větší míře projevuje řádově až v několika
hodinách. Společně s tímto zjištěním se podařilo naměřit na elipsometrii sku-
tečné hodnoty indexu lomu i absorpce pro používanou ocel 100Cr6 a tyto hod-
noty následně ověřit jednak u vzorku tvořeného metalografickým výbrusem
(Obr. 7.2), tak také v suchém kontaktu se sklem BK7 i safírem. Tyto měření
zároveň vyloučili vliv tlaku na změnu optických parametrů všech materiálů.
7.2 Měření za pomoci tenké vrstvy
Stejně jako u podložky tvořené ocelí byla pomocí zaplaveného statického
kontaktu odzkoušena několika experimenty možnost použití tenkých vrstev
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Obr. 7.2 Změna indexu lomu a absorpce oceli po odstranění oxidačních vrstev
(matografický výbrus).
pro zvýšení kontrastu. Cílem měření bylo prokázat odolnost vrstvy proti vy-
sokým tlakům v EHD kontaktu a ověřit správnost matematického modelu,
popisujícího odrazivost. V první fázi bylo měření realizováno za pomoci vrstvy
TiO2, s tloušťkou 300 a 458 nm, nanesených napařováním. Měření probíhalo na
malých vzorcích tvořených sklem BK7 o tloušťce 6 mm a průměru 12,7 mm. Ty
byly z jedné strany opatřeny antireflexní vrstvou pro předpoklad polonekoneč-
ného prostředí (viz. Obr. 7.3). U každého vzorku byly vždy předem naměřeny
optické konstanty a tloušťka vrstvy.
Následující měření v zatíženém kontaktu bylo porovnáno pro každý vzorek
společně se simulací, vytvořenou za pomoci dříve získaných parametrů. Hned
první měření prokázalo, že naměřená absolutní odrazivost a simulovaná vyka-
zují silné neshody, což je vidět na Obr. 7.4.
Lze předpokládat, že při zatížení se tenká vrstva deformuje a může tedy
změnit hodnoty optických konstant i tloušťku. Při uvolnění těchto parame-
trů ovšem nebylo možné nalézt uspokojivý výsledek, neboť nejbližší průběh
odrazivosti nalezený regresní analýzou vykazoval větší tloušťku vrstvy než v
nezatíženém stavu (v případě vrstvy 300 nm o 22 nm, v případě vrstvy 458 nm
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Obr. 7.3 Schéma optického uspořádání při měření za pomoci tenké vrstvy.
o 25 nm) a nižší index lomu, tedy obráceně než byl předpoklad. Po důkladném
prohledání vzorku v místě zatížení byly na některých vzorcích nalezeny otisky
Obr. 7.4 Porovnání naměřené odrazivosti a simulace pro uspořádání
ocel/TiO2/BK7 s tloušťkou TiO2 298 nm.
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a v těchto oblastech byl reflektometrií zjištěn nárůst indexu lomu a zmenšení
tloušťky vrtsvy o 5 nm u prvního vzorku a o 20 nm u druhého vzorku.
Z těchto důvodů byly realizovány další dva experimenty, měření multivrstvy
SiO2 a TiO2 (překrytí vrstvy TiO2 pomocí oxidu křemíku by mohlo zabránit
její deformaci a případným jiným změnám) a opětovné měření vrstvy TiO2
nanesené za jiných depozičních podmínek (reaktivní naprašování a napařování
za podpory iontů). Ve všech případech ovšem došlo ke stejným jevům, jako při
prvních experimentech. Tyto výsledky jasně ukázaly, že použití vrstvy TiO2 i
přes její velmi dobré optické vlastnosti je nevhodné a v případě reálného měření
tloušťky maziva, popř. i indexu lomu, by docházelo při uvolnění potřebných
parametrů ke zkreslení parametrů získaných regresní analýzou systematickou
chybou. Vrstvy TiN a ITO bohužel nebyly dosud odzkoušeny z důvodu kom-
plikací jak při jejich získávání, tak proměření optických vlastností na vzorcích
elipsometrií.
7.3 Měření bez vrstvy
Vzhledem ke komplikacím při použití tenké vrstvy v EHD kontaktu byl
realizován experiment za pomoci čistého safírového disku, opatřeného pouze
antireflexní vrstvou. Kontrast při tomto uspořádání není příliš výrazný, ovšem
do jisté míry dostačující k vyhodnocení pomocí regresní analýzy u silnějších
mazacích filmů. Měření probíhalo s diskem 12,7 mm tlustým, s garantova-
nou orientací hlavní osy krystalu kolmo k optické a soudečkem s průměrem
25,4 mm a elipticitou 1,837. Výsledky získané centrální tloušťky maziva byly
poté porovnány s teoretickým průběhem, vycházejícím z Hamrock-Dowsonova
vztahu [21], [22], [23], [24]. Rychlosti třecích povrchů se pohybovaly v rozmezí
od 0,013 ms−1 až do 0,48 ms−1 při zatížení 24 N (625 MPa v centrální oblasti).
Mazivo tvořil základový minerální olej s označením L.S.-B.S. s indexem lomu
při atmosférickém tlaku nD = 1, 492 a měření probíhala při čistém valení za
pokojové teploty oleje (25 ◦C) a při 55 ◦C. Ukázka výsledků naměřených odra-
zivostí společně se průběhy získanými regresní analýzou je vidět na grafech na
str. 28.
Je vidět, že odrazivost se pohybuje ve velmi malém rozsahu, což lze pozorovat
již na simulacích. S tím je samozřejmě spojené výrazné riziko vzniku korelací
u tenčích filmů. Ze získaných výsledků se tato skutečnost výrazně projevila u
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Obr. 7.5 Absolutní odrazivost naměřená a teoretická získaná regresní analý-
zou pro různé rychlosti třecích těles.
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Obr. 7.6 Závislost centrální tloušťky mazacího filmu na rychlosti třecích těles
(olej L.S.–B.S.).
mazacích filmů s tloušťkou menší než 200 nm (výrazné kolísání indexu lomu
společně s tloušťkou).
Na Obr. 7.6 je vidět výsledná závislost centrální tloušťky maziva na rychlosti
třecích povrchů pro obě teploty a její proložení teoretickým fitem, daným moc-
ninou funkcí, jejíž směrnice je za stejných podmínek při měření podle Hamrock-
Dowsonova vztahu pro výpočet centrální tloušťky konstantní. Tloušťka je úměrná
pouze bezrozměrnému parametru rychlosti U ve tvaru
hc ∼ U 0,67, (7.1)
který je závislý od rychlosti třecích povrchů a několika dalších konstant. Směr-
nice získaná z tlouštěk získaných spektroskopickou reflektometrií se pohybovala
v rozmezí 0,65-0,66, což lze považovat za dobrou shodu s uvedenou závislostí.
Na závěr této kapitoly je uveden také celkový vývoj indexu lomu maziva L.S.-
B.S. (Obr. 7.7), získaný regresní analýzou, jenž splňuje předpoklad nárůstu
oproti hodnotě získané při atmosférickém tlaku.
Z experimentů je vidět, že při měření centrální tloušťky mazacích filmů v
EHD kontaktu lze použít spektroskopickou reflektometrii. Dosažené výsledky
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Obr. 7.7 Index lomu maziva L.S.-B.S. získaný regresní analýzou z odrazivosti
při tlaku 625 MPa.
jsou limitovány především tloušťkou mazacího filmu, která je v současnosti
měřitelná od cca 200 nm, což je způsobené problémy s optickým designem a
použitím safírového disku. I přesto se podařilo prokázat, že spektroskopickou
reflektometrii je možné použít pro studium EHD mazacích filmů. Její použití
pro studium jak velmi tenkých mazacích filmů, tak také měření rozložení tlaku
v kontaktní oblasti je otázkou nalezení vhodnějšího optického uspořádání. Spo-
lečně s doplněním experimentální sestavy o klasický monochromátor namísto
vláknového spektrometru by bylo v budoucnu možné získat nejen informace z
centrální oblasti kontaktu, ale také liniový řez napříč kontaktní oblastí.
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8 ZÁVĚR
V rámci řešení této disertační práce bylo postupně provedeno několik expe-
rimentálních měření, které vedly především k ověření použití spektroskopické
reflektometrie v oblasti měření tenkých EHD mazacích filmů. Ty se svým cha-
rakterem, tloušťkou i indexem lomu, velmi blíží tenkým vrstvám, pro jejichž
studium se v současné době velmi často používají optické metody jakými jsou
právě reflektometrie a elipsometrie.
Vývoj, resp. aplikace této měřicí metody v oblasti tribologie se opírá o ně-
kolik prací, zabývajících se stejnou problematikou a poprvé publikovaných již
začátkem 90. let minulého století. I přesto, že lze dnes tenké mazací filmy ma-
povat pomocí jiných měřicích technik, stále zůstává prezentovaná metoda v
centru zájmu a to především ze dvou důvodů. Za prvé, jedná se o jedinou ab-
solutní měřicí metodu, a za druhé, při nalezení vhodných podmínek pro měření
lze posunout hranice této metody také na studium rozložení tlaku a tím volně
navázat na tuto práci dalším výzkumem. Nalezením vhodných podmínek se
přitom rozumí zejména získání vhodné tenké vrstvy, odolné vysokým tlakům,
které se v EHD kontaktu vyskytují.
Disertační práce obsahuje několik variant optického uspořádání, včetně je-
jich teoretického rozboru a simulací. Zároveň ukazuje na problémy, spojené
s realizací měření, i na mnohé rozpory v dosavadních publikacích, zacházejí-
cích až do oblasti fyzikálně nereálných výsledků. Ukázka komplikací s použitím
TiO2 vrstvy, která se v současnosti objevuje v publikacích jako jedna z mož-
ných cest, stejně jako výrazné rozdíly mezi optickými konstantami podložky i
chromové vrstvy jen dokládají toto tvrzení.
Závěrem lze říci, že cíle této disertační práce byly splněny. Bylo prokázáno,
že spektroskopickou reflektometrii, i když s určitým omezením, lze použít pro
studium EHD mazacích filmů. Dosavadní reálné výsledky ukazují, že při získání
vhodného optického uspořádání lze zcela jistě měřit mazací filmy o tloušťkách
i jednotek nanometrů, ale především je možné ve výzkumu pokračovat a to
zejména v oblasti mapování rozložení tlaku v místech, kde není k dispozici
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Tato práce se zabývá využitím spektroskopické reflektometrie v oblasti stu-
dia mazacích filmů v EHD kontaktu. Jedná se o optickou metodu, pomocí
které je možné studovat u tenkých vrstev jejich tloušťku i index lomu. Hlavní
myšlenka práce navazuje na několik publikací, zabývajících se nalezením vhod-
ného uspořádání i matematického modelu pro měření tloušťky maziva nejen v
centrální oblasti EHD kontaktu. Výhodou této měřicí techniky je také možnost
studovat v budoucnu rozložení tlaku v kontaktní oblasti, který lze odvodit ze
změny indexu lomu maziva.
ABSTRACT
Spectroscopic reflectometry is measurement technique that enables the study
of the thickness and refractive index of thin layers. This thesis deals with its
use for the study of lubrication films within EHD contact and verifies a new ap-
proach suggested in recent publications. It is focused on the development of an
optical arrangement and mathematical model for the lubrication film thickness
measurement within the entire EHD contact. This technique brings the possi-
bility to study the pressure distribution within the contact area through the
evaluation of changes in lubricant refractive index.
38
